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Was s erunlofi li oh e Azoverbindungen zum Farben yon Textilien 
auf Polyesterbasis in Rot- bis Ttirki s f arb tSnen 



Zahlreiche, zum Par ben von Textilien und Webwaren geeignete 
Azoverbindungen des vers chied ens ten Typs sind bereits bekannt-. 
Mit Hilfe von derartigen Azoverbindungen konnen jedoch in der 
Kegel nur aus Stof fen einer bestiinmten Verbindungsklasse her- 
gestellte Textilien in vorteilhaf ter Weise mil? Farbtonen eineer 
ganz bestiinmten Typs angef arbt we r den. So sind zvB# keine 
Azof arbstoff e bekannt , die in vollig zuf r i e d en s t e 11 end e r Weise 
das Einf arben von Textilien auf Polyesterbasis ermoglichen. 



Auf gab e der Erfindung ist es, eine neue Verbindungsklasse von 
was s e run! o si i ch en Azoverbindungen anzugeben, die Textilien und 
Webwaren auf Polyesterbasis in vorteilhaf ter Weise in Rot- bis 
TUrki s farbtonen einf arben, die «u derartigen Textilien eine 
ausgezeichnete Af finitat -be ait 2 en und auf diesen in besonders 
vorteilhaf ter Weise auf Ziehen und die sich durch ausgezeich- 
nete Parbglanzj-, Anf Srbharkeits- und Echthe its eigens ahaf ten 
auszeichnen*. 
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Der Erfindung liegt die tiberraschende Erkenntnis zugrunde, 
dasa die angegebene Aufgabe in besonders vorteilhaf ter Weise 
mit Hilfe von Azoverbindungen mit Kupplungskomponenten auf der 
Basis von 1-Alkyl- oder 1-Cycloalkyl-7-acylamido-1 ,2,3,4-tetra- 
hydrochinolinresten sowie Diazokomponenten auf der Basis von 
substituierten Phenylresten, die frei sind von Gruppen, die ei- 
ne Wasserloslichkeit bewirken, lbsbar ist. 

Gegenstand der Erfindung sind wasserlSsliche Azoverbindungen 
der allgemeinen Pormel I: 

R 5 

D-N=N- 
A-NH- 

R 




in der beuten: 

D einen Phenylrest der Pormeln 



0 2 N~^ , N0-<^ V^- oder R 6 SQ 2 - < ^ 




worin darstellen: 



V ein Halogenatom, einen Cyano-, kurzkettigen Alkanoyl-, 
Benzoyl-, kurzkettigen Alkylbenzoyl-, kurzkettigen 
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Alkoxybenzoyl-, Halbgenberizoyl-, kurzkeittigen Alkyl- 
suifonyl- oder Trlfluormethylrest, 

X einen Nitro- oder Gyanorest, * 

Y. urid Y r i die die gleiche oder eine voneinander verschiedene 
. Bedeutung haben konnen, Waseerstof fV oder Halogenatome 
oder Cyanoreste, 

Z ein Wasserstof f- oder Halogenatom oder einen Cyano~ oder 
kurcikettigen Alkyisulf onylres t , sowie 

R 6 einen kurzkettigen Alkylrest, 

A einen Pormyl-, kurzkettigen Alkanoyl- oder kurzkettigen, 
durch mindestens einen Halogen-, Aryl-, Cyano-, kurz- 
kettigen Alkoxy-, kurzkettigen Alkylthio-, kurzkettigen 
Alkylsulfonyl- oder Benzyloxyrest substituierten 
Alkanoylrest, ferner einen Aroyl-, Cyclohexylcarbonyl-, 
kurzkettigen Alkoxycarbohyl- oder kurzkettigen, durch 
mindestens einen Cyano- oder Hydroxyrest oder ein Halogen 
atom substituierten Alkoxycarbonylrest , ferner einen 
Aryloxycarbonyl-, Cyclohexoxycarbonyl-, kurzkettigen. 
Alkylsulfonyl- oder kurzkettigen, durch mindestens einen 
Cyano- oder Hydroxyrest oder ein Halogenatom substitu- 
ierten Alkyisulf onylrest, scwie ferner einen Cyclohexyl- 
sulfonyl-, Arylsulfonyl-, Carbamoyl-, kurzkettigen 
Alkylcarbamoy 1- , Arylcarbamoy 1- , Sulfamoyl-, kurzketti- 
gen Alkylsulfamoyl- oder Arylsulf amoylrest , wobei es 
eich.bei den Arylresten urn Phenyl- oder durch mindestens 
einen kurzkettigen Alkyl- oder kurzkettigen Alkoxyreet 
oder ein Halogenatom subs tituierte Phenylreste handelt , 

R, R una R" , die die gleiche oder eine voneinander ver- 
schiedene Bedeutung haben kcimen, Wasserstoff Ptome oder 
kurekettige Alkylreste, 

^° .. ... BAD ORIGINAL 
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R ein Wasserstoffatom oder einen kurzkettigen Alkoxy- 
oder kurzkettigen Alkanoyloxyrest , 

R 4- ein Wasserstoffatom oder einen kurzkettigen Alkyl- 
oder kurzkettigen Alkoxyrest, sowie 

5 

R einen von Hydroxy- und Vinylsulf onylgruppen freien Alkyl- 
rest mit 1 bis 10 Kohlens toff at omen, einen Cyclohexyl-, 
kurzkettigen Alkylcyclohexyl- oder Cyclopentylrest. 

Gegenstand der Erfindung ist ferner ein Verfahren zur Herstel- 
lung derartiger Azoverbindungen sowie die Verwendung dersel- 
ben. 

In der angegebenen allgemeinen Formel werden mit "kurzkettig" 
Reste bezeichnet, die 1 bis etwa 4 Kohlenstoff atome aufwei- 
sen. 

Stehen in den mit D bezeichneten Phenylresten der angegebenen 
allgemeinen Formed die Reste V, Y, Y' und Z fur Halogenatome , 
so konnen diese z.B. Chlor- oder Bromatome sein. Typische ge- 
eignete, durch V symbolisierte Alkanoyl-, Aroyl- und Alkyl- 
sulf onylreste , sowie typische geeignete, durch die Reste Z 
und R S0 2 symbolisierte Alkylsulf onylreste werden im Zusam- 
menhang mit der unten angegebenen Definition ftir den Rest A 
beschrieben. Typische geeignete, durch den Rest R 6 symbolisier- 
te Alkylreste werden im Zusammenhang mit der unten angegebenen 
Definition fUr den Rest R 5 beschrieben. 

Typische geeignete, durch A symbolisierte Acylreste sind z.B. 
Pormyl-, kurzkettige Alkanoyl-, Aroyl-, Cyclohexylcarbonyl-, 
kurzkettige Alkoxycarbonyl-, Aryloxycarbonyl-, kurzkettige 
Alkylsulfonyl-, Cyclohexylsulfonyl-, Arylsulfonyl-, Carbamoyl-, 
kurzkettige Alky 1 carbamoyl-, Arylcarbamoyl-, Sulfamoyl-, 
kurzkettige Alkylsulf amoyl- und Puroylreste. Handelt es sich 
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bei dem duroh A symbolisiexten Aoylxes-fc um einen Alkanoylxest, 
s o kann di es ex substi tui erl; sein, z.B. durch Halogena-tome od ea? 
Aryl-, Cyano-, kuxzkettige Alkoxy-, Benzyloxy-, kuxzke'ttige 
Alkylthio-^ odex kuxzkettige AlkylBulf onylxeste . Handel* ss 
Bich "bei dem d-urcli A symbolisiex-teii Acylrest um einen Allcyl- 
sulfonylrest, so kann dieser ebenfalis substituiext sein, z.B,. 
duxch Cyano- Dder Hydroxyreste Oder duroh: EalogBnatqme . Ban- 
dfil-t b s si oh bei dem xLurch A symbo.lisiextBn Aoylr est nm einen 
Alkoxyoaxbonylxest., so kann diesex ebsnfalls substitniext 
sein, z.B. durch Hydroxy- , Alkoxy- odex Cyanaxesire . 

"Typische geeignete, duxch A symbol! si exte Alkanoyl-, .Alkoxy- 
carbonyl- und Alkylsulf onyZlxeste sind z.B. Acetyl-, 
Bropionyl—, Butyryl-, Cyanoacetyl-, Ohloxaee-tyl-,, jlxif luox- 
acerfcyl-., Phenylace-byl- , t Me thoxy acetyl-, Methylthioaoetyl-, 
iBIeirhylsulfonylacetyl-, Methoxyeaxbonyl- , PxApoxyc axbonyl- , 
ButoxycHrbonyl- , Me thylsulfonyl-., AthylBulf onyl- , Propyls.ui- 
-fcnyl-, Butylsulf onyl- , 2-Cyanoa-fehylsulf ony 1- , 2-Hyitraxyathyl- 
sulfonyl- und 2-Ohloxoathylsulf onyixeste . 

3ei den Axylxesten, die in Poxm von Arylalkanoyl-,, Aroyl— , 
Aryloxycarbonyl-,, Arylsuironyl- und AryZLearbamoylxesten vox- - 
li e gen kSnnen, handelt es si eh voxzugsweise urn monocycli sche , 
oder caxboeyclische Axylxeste, z . B . urn unsub s ti tuiexte Phenyl-, 
xes-te odex um Phenylxeste , die substituiext sind:, z.B. mil: 
kurzkettigen Alkyl-, kurzkettigen Alkoxyresten, Halogenatomen 
und dexgleichen, jwwie Saimxaat um Tolyl-, Anisyl- , p^Bxomo- 
phenyl- odex o , p-Dichlorophenylreste . 

Typische geeignete, duxch A symbolisierte Alkylcarbamoyl-. 
und Alkylsulfamoylreste sind z.B. Bime thy 1 carbamoyl-, 
Athyl carbamoyl- , Propylcarbamoyl- , Butyloarbamoyl- und 
Biraethylsulf amoylxeste . 



i 
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Stehen in der angegebenen allgemeinen Pormel R, R 1 , r' und 
R fur Alkylreate, so kbnnen diese z.B. Methyl-, Ithyl-, 
Propyl-, Isopropyl-, Isobutyl-,. oder Butylreste aein. 

Stehen in der angegebenen allgemeinen Pormel R 2 und R* fur 
AlkoxyreBte, eo kSnnen diese z.B. Methoxy-, Athoxy-, Propoxy- 
oder Butoxyreate eein. 

Steht in der angegebenen allgemeinen Pormel R 2 fiir einen 
Alkanoyloxyreat, ao kann dieBer z.B. ein Acetoxy-, Propion- 
oxy-, Butyroxy- oder Iaobutyroxyrest aein. 

Vorzugsweiae ateht R fur einen Methylrest oder, falla R 1 und 
R 5 Waaaeratoffatome bedeuten, fiir einen kurzkettigen Alkylreat, 
und die Reste R, R 1 und R^ bedeuten in beaonders vorteilhaf ter 
Weiee Waaaeratoffatome, wenn R 2 einen kurzkettigen AlkDxy-^ 
oder kurzkettigen Alkanoyloxyreat daratellt. 

Steht in der angegebenen allgemeinen Pormel R^ fiir einen Alfcyl- 
reat, ao kann dieaer ein garad- oder verzweigtkettiger., aub- 
Btituierter oder unaubatituiertBr :Alkylrest mit bis zu etwa 
10 Kohlenatoff at omen aein. Haaadelt ea _aich dabei um einen un- 
Bubatituierten Alkylreat, so weist dieaer vorzugaweise 1 . bia 
etwa 6 Kohlenatoff atome auf , handelt ea sich dabei um einen 
aubstituierten Alkylrest, ao weiat dieaer vorzugaweise 3 bia 
etwa 8 Kohlenatoff atome auf. Typische geeignete, durch R^ Bym- 
bolisierte Alkylreste sind z.B. Methyl-, Athyl-, Propyl-, 
Isopropyl-, Butyl-, Isobutyl-, Amyl- und Hexylreste. 

5 

Steht R'' fiir einen substituierten Alkylreat, so kann dieser 
mit 1, 2 oder mehr Substituenten des verschiedensten Type aub- 
stituiert sein. Typische geeignete Substituenten sind z.B. 
Reste der Pormeln 

A A 

-A, -0-A, -N 7 und -N , 

R f A 

worin A die angegebene Bedeutung hat und R 7 z.B. ein Wasser- 
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s toff atom, einen kurzkettigen Alkyl-, kurzkettigen Cyanoalkyl- 
kurzkettigen Hydroxyalkyl- , kurzkettigen Alkoxyalkyl-, kurz- 
kettigen Alkanoyloxyalkyl- , Cyclohexyl-, kurzkettigen Alkyl- 
eyelohexyl-, Benzyl-, 2-Phenylathyl- , Phenyl- oder 
Alkylphenylrest bedeutet. Weitere ge eigne te Substituenten Bind 
z.B. die Bicarboximido-, Pyrrolidinono-, Piperidino- und 
Phthalimidinoreste dee in den USA-Pat entsohrif ten 3 148 178 
sowie 3 342 799 beschriebenen Typs,. ferner die substituierten 
Bicarboximidoreste dee in der USA-Pat en t s chr if t 3 386 987 be- 
schriebenen Typs sowie die Reste der Formel 



CO^ 
^00 / 



dee in der USA-Patent echrift *3 349 076 beschriebenen Type* Wei 
tere geeignete Substituenten eind z.B. Halogenatome, ferner 
Cyano-, kurzkettige Alkoxy-, kurzkettige Cyanoalkoxy-; kurz- 
kettige Alkylthio-, kurzkettige Oyano alkylthio- , Arylthio- , 
Cyclohexylthio-, Halogen-, Aryloxy-, ^hiooyano-, Sulfamoyl- 
und kurzkettige Alkyleulf amoylre s te sowie Reste der Formal 

-ft— C 0 — O- — ary 1 en — SO 2 .. 

Bel den angegebenen Aryl- und Arylenkomponenten , die in den an- 
gegebenen Substituenten vorliegen konnen , handelt es sich a.B. 
urn unsubstituierte Phenylreste Oder urn Phenylreste, die sub- 
stituiert sind, z.B. mit kurzkettigen Alkyl- oder kurzkettigen 
Alkoxyresten oder Hal ogenat omen. 

Ber Rest R kann ferner substituiert eein mit Azolthiof esten, 
z.B. mit 2-Benzothiazolylthio- , 1 ,2,4-Triazol-3-ylthio- und 
2-Benzothiazolylthioresten. Ferner kanh der durch R 5 symboli- 
sierte Alky Ire st durch eirien uneubstituierten oder substitu- 
ierten Phenylrest substituiert sein. Typische geeignete sub- 

009862/1640 
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stuierte Phenylreste sind z.B. kurzkettige Alkylphenyl-, kurz- 
kettige Alkoxyphenyl- , Halogenphenyl-* und kurzkettige Alkoxy- 
carbonylphenylreste. Typische durch R 5 symbolisierte Phenyl- 
alkylreste sind z.B. Benzyl-, 2-Phenylathyl-, 2-p-Athylphenyl- 
athyl-, p-Methoxycarbonylbenzyl-, m-Chlorobenzyl-^imd 
2-p-Methoxyphenylathylreste. 

Steht in der angegebenen allgemeinen Pormel R 5 fur einen Cyclo- 
alkylreet, so kann dieser z.B. in besonders vorteilhaf ter Wei- 
ee ein Cyclopentyl-^oder Cyclohexylrest oder ein durch einen 
kurzkettigen Alkylrest substituiertea Derivat derselben sein. 

Typische geeignete, durch R 5 symbolisierte substituierte Alkyl- 
Cyclohexyl- und Aralkylreste sind z.B. 3-Acetoxyathyl-, 
2,3-Dipropionoxypropyl-, 2-Phenylcarbamoyloxyathyl-, 2-Athoxy- 
carbonyloxyathyl-, 4-Toluoyloxy-, Acetyl-, 2-Methylsulf onyl- 
athyl-, 3-(2-Cyanoathylsulfonyl)propyl-, 3-Methylsulfonyl- 
amidopropyl-, 3-N-Acetylmethylsulf onamidopropyl-, 3-N-Phenyl- 
methylsulf onamidopropyl-, 2-N-(2-Cyanoathyl)-p-tolylsulfon- 
amidoathyl-, 3-Succinimidopropyl-, 2-Glutarimidoathyl- f 
2-Phthalimidoathyl-, 4-(2-Pioeridono ) butyl-, 2-Cyanoathyl- , 

2- Methoxyathyl-, 3-Sulf amoyl-propyl-, 2-( 1H-1 , 2,4-Triazol-3- 
ylthio)athyl-, 3-(4-Acetoxysuccinimido )propyl-, 3-Tolylthio- 
propyl-, 2-Phenoxyathyl-, 2-Dimethylsulfamoylathyl-, Cyclo- 
hexyl-, 4-Athylcyclohexyl-, 2-Acetoxy-3-chloropropyl-, 
3,3,5-Trimethylcyclohexyl-, Benzyl-, 2-Phenylathyl-, p-Methyl- 
benzyl-, m-Methoxycarbonylbenzyl-, 3-Cyclohexoxypropyl-, 

3- (2-Cyanoathoxy) propyl-, 3-Isobutyraraidopropyl- und 3-N-Benzyl- 
athylsulf onamidopropylreste . 

Als besonders vorteilhaft haben sich Azoverbindungen der an- 
gegebenen allgemeinen Pormel erwiesen, in der bedeuten: 

D einen substituierten Phenylrest der Pormeln 
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worin ftaxB±eIlen: 

V ein Ghlor- ;oder Bromatom oder allien Byattp^ oder 
BertzoylreBirj 

X ^inen Kliarb- oocber Cyanoreet; 

Y urid Y f Wass ers toff— , Ohlor- oder Bromatoine oder 

GyaiLoras*te; 

Z ^ein Wasser;sto:ff-;, Clilar- oder ;Bromatoia ojder einen 
kurzkettigen Alkylsulf onyJ^est aoivi e 

R 6 einen kurzkettigen Alkylrest; 

A einen kurzkettigen Alkanoyl-, Benzoyl^ , kuxzkettig en 

Alkoxyearbonyl- kurzkeirbigen jakylsuXf.onyI~ oder 
.kurzkettigen Alkylcarbamoylre^t} 

H einen Me thy lr e s t oder, falls fi 1 und R 5 Was Beret of £ atome 
bedeuten, einen kurzkettigen Alkylrest j 

R und R Wasser st of f ^atome oder Methylreste , 
2 4- 

R. und R^ Wasserstpff atome sowie * 

R 5 einen kurzkettigen Alkyl-, Benzyl-, a-Pheriylatiiyl- , 

. Cyclohexyl- oder einen. sub s t x tui e r t en Alkylrest dei 

ft Q ft 
Pormel -R -R , worin R einen ithylen- oder 

q 

Propylenrest und einen kurzkettigen Alkanoyl oxy- 
kurzkettigen Alkoxy- , kurzkettigen Aikanoylamino-,. 
Cyano-, Carbamoyl-, kurzkettigen Alkylsulf onyl— . 
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kurzkettigen Alkoxycarbonyloxy-, Succinimido-, Glutar- 
imido- Oder Phthalimidoreat bedeuten. 

Als Azoverbindungen mit ungewShnlich guter Anf arbbarkeit , die 
darnit angefarbten Textilien auf Polyesterbasie einen beeonders 
guten Farbglanz Bowie besonders gute EehtheitseigenBchaf ten 
verleihen, haben sich Azoverbindungen der folgenden allgemeinen 
Formal II erwieeen: 




(II) 



in der bedeuten: 

V ein Chlor- Oder Bromatom oder einen Cyanorest, 

A einen kurzkettigen AlkanoyiU, Benzoyl-, kurzkettigen 
Alkoxycarbonyl- oder kurzkettigen Alkylcarbamoylrest, 

R einen Methylrest oder, falls R 1 und R 5 Wasseretoff atome 
bedeuten, einen kurzkettigen Alkylrest, 

1 3 

R und R-* Wass era toff atome oder Methylreste sowie 
5 

R einen kurzkettigen Alkyl-, Benzyl- oder einen substitu- 

ierten Alkylrest der Formel -R 8 -R 9 , worin R 8 einen Athylen-,* 
Oder Propylenrest und R 9 einen kurzkettigen Alkoxy-, kurz- 
kettigen Alkanoyloxy-, Cyano-, Carbamoyl-, kurzkettigen 
Alkanoyl amino- oder kurzkettigen Alkyl sulf onylrest 
darstellen. 
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Mit Hilfe der Azoverbindungen nach der Erfindung sind Texti- 
lien auf Polyesterbasis nach. tib lichen bekannten Verfahren ein- 
farbbar. Die Azoverbindungen nach der Erfindung zeichnen, sich, 
wie bereits erwahnt, durch ausgefceichneten Parbglanz und sehr 
gute Anffirbbarkei-t sowie ausgezeichnete Lichtechtheit 
und Widerstandsfahigkeit gegentiber Sublimation aus f wenn sie 
nach den in "Technical Manual of the American Association of 
Textile^ Chemists and Colorists" beschriebenen Verfahren ge- 
testet werden. So weisen z.B. die neuen Azoverbindungen nach 
der Erfindung in der Kegel beesere Echtheiteeigenschaf ten, 
z.B. Lichtechtheit* sowie einen hoheren Parbglanz auf Poly- 
esterfasern auf als die aus der USA-Patent schr if t 2 249 774 
bekannten Azoverbindungen, 

Da die n wasserunl88lichen ,, Azoverbindungen nach der Erfindung 
keine WasserlBslichkeit-vermittelnde Gruppen, z.B. Sulfo- und 
Sulf o s al zgrupp en » auf weisen, sind sie vergleichsweise, d.h. 
praktisoh waaserunieslich. 

Zur He rate Hung der Azoverbindungen nach der Erfindung wird 
zweckmfissig ein Amin der >ormel D-NHg, in der D die angege- 
bene Bedeutung hat * diazotiert, worauf das diazotierte Amin mit 
diner Verbindung der ali^emeinen Pormel III : 




(HI) 



in der H, H , R f R% R , R und A die angegebene Bedeutung 
haben, gekuppelt wird. 
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Die Verbindungen der angegebenen Ponnel III sind nach ublichen 
bekannten, unter Verwendung von bekannten Reaktionspartnern 
durchzuftihrenden Verfahren, herstellbar. So kann z.B. 
1 »2,3,4-Tetrahydrochinolin mit Hilfe von Salpetersaure in Ge- 
genwart von Schwef elsaure nitriert werden, worauf die erhaltene 
7-Sitroverbindungen zur entsprechenden 7-Aminoverbindung redu- 
ziert und anschliessend nach ublichen bekannten Verfahren 
acyliert werden kann. Das Ring^Stickstoff atom dee verwendeten 
Tetrahydrochinolins kann vor oder nach der Nitrierung,R e duk~ 
tion oder Acylierung unter Verwendung Ublicher bekannter Alky- 
lierungsmittel, z.B. Acrylonitril, Athylbromid, Benzylchlorid , 
Ieobutylbromid, Methyl vinylsulf on, Methylacrylat, Tri&thylphos- 
phat, p-Methoxybenzylchlorid und dergl. , alkyliert werden. 
Die Alkylierung einer derartigen Tetrahydrochinolinverbindung 
kann ferner auch durch Umsetzung eines Tetrahydrochinolins mit 
einem Epoxyd erfolgen, worauf das erhaltene N-Hydroxyalkyl- 
tetrahydroohinolin mit anderen reaktionsffihigen Verbindungen, 
z.B. Halogenierungs- oder Acylierungsmitteln, weiter umgesetzt 
werden kann. Typieche geeignete Epoxyde sind z.B. Athylenoxyd, 
Epichlorhydrin , 1 , 2-Epoxy-3-me thoxypropan , 1 , 2-Epoxy-3-phenoxy- 
propan, Propylenoxyd und dergleichen. 

Azoverbindungen nach der Erfindung, die in ortho-Stellung zur 
Azogruppe einen Cyanorest tragen, sind z.B. durch Umsetzung 
der entsprechenden o-Halogenverbindungen mit Kupf er(l )cyanid 
in LSsungsmitteln des verschiedensten Typs nach Ublichen be- 
kannten Methoden herstellbar. 

Die Azoverbindungen nach der Erfindung sind auf Textilien aue 
linearen Polyestern nach Ublichen bekannten Dispersionsfarbe- 
verfahren unter Verwendung von Parbehilfsmitteln, z.B. ober- 
flachenaktiven Mitteln, Dispersionsmitteln, Tragermitteln, 
Eindickmitteln und dergl., aufbringbar. Das Einfarben kann bei 
der Si ede temper atur der Parbelbsung und Atmosphar end ruck oder 
bei hbheren Temperaturen und DrUcken, die etwas tiber Atmospha- 
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readruck liegen, duxohgefiihxt wexden* 

Fernex k5imen die Azovexbindungen nach dex Exfindung auf die 
Polyes-t extextili en mit: Hilf e dea in dex US A-Pat ent ©ctarif 1; 
2 663 612 sowie. in "American: Dyestuff Reporter^ Band 42 , 
(1953 ) f Seite 1 , beschxiebeiien Hi t z ef i xi exung s^Faxbevexf allo- 
xans au±gebxaeht wexden. Dieses Hitzef x^exungs-Faxbevexf afe** 
xen kann untex Vexwendujig der vexs chi edens t en tib lichen bekann- 
ten Dispexgiexmittel^, obexf laebenafctiVen Mtteljl, Suspendier^ 
mitt eli Mnd Ackmi t t el und dexgl. exfblgen. Zux Duxchfuh^^ 
des angegebenen I^rbevexfahrens kann die Terfabrenaatt^e dex^ 
Hi t zefixi exung. bei den vexschiedensten Temper at ux en und Reak~ 
tionezeiten exfblgen. 

Mi t Hi If e dex Azovexbindungen nach dex Exf indung scLnd ^ Tfexti* 
lien aus. Polyestexn des vexschiedensten Type anfarbbax. Typi r 
sche geeignete Text i lien aus: linear en Polyestexn aind £.B. 8S 
ex den Handelsnamen "Kadel n , "Dacron" und "Texylene 11 be^ 
kannten linear en axomatischen Pb lyes tern* Zux Hexstelltmg derw 
axtigex Textilien vexwendbaxe lineaxe Polyestex konneh z.B. aue 
Athylenglykol und Dime thylt exephthaliat Oder airs Cycrlx )hexan— 

dimethanol und Dimethyl texephthalat hexgestellt wexden. Typ±<- . 

* 

sche geeignete , aus Cyclohexandimethanol und Bimethyltexephtha*- 
lat hexgestellte Polyestex wexden z.B., au&ftihxlicii- in dex 
USA-Pat ent schxi ft 2 904 446 beschxieben. , Typisehe geeignete 
Po ly ( Ithylent exephthalat ) -polyestexf as exn wexden z.Bv in dex 
USA-Pat ent s c hxi ft 2 465 319 beschxieben. Weitexe geeignete 
lineaxe Polyestex wexden z.B* in den USA-Patents chxif ten 
2 945 010, 2 957 745 und 2 989 3&3 beschxieben. 

Die angegebenen lineaxen axdmatischen Polyestex weisen einen 
Sehmelzpunkt von mind est ens 200°C auf... Die mit Hilfe dex Azo- 
vexbindungen nach dex Exfindung anfaxbbaxeh Polyathylen- ^ 
texephthalatf asexn wexden zweckmassig aus einex Schmelze sixes 
Polymerisats mit einex logaxi thmi s chen Viskositatszahl 
(inherent viscosity) von mindes tens 0,35, voxzugsweise. von 
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etwa 0,6, hergestellt. Die in vorteilhaf ter Weise verwendbaren 
Poly ( 1 , 4-Cyclohexylendime thy lent erephthalat )-polymerisate 
weisen ebenfalls.eine logarithm! sche Viskositatszahl von min- 
destens 0,35 auf. Bel den angegebenen Werten ftir die logarith- 
mische Viskositatszahl handelt es sich urn Ergebnisse aus Be- 
stimmungen, die bei 25°C unter Verwendung von 0,25 g Polymeri- 
sat pro 100 ml eines zu 60 # aus Phenol und zu 40 j> aus Tetra- 
chlorathan bestehenden Lbsungsmittels durchgefiihrt wurden. 

Die mit Hilfe der Azoverbindungen nach der Erfindung anfarbba- 
ren, aus Polyestern bestehenden Textilerzeugnisse,. Game, Pa- 
sern und Paden konnen gegebenenf alls in geringen Konzentra- 
tionen iibliche bekannte Zusatze enthalten, z.B. Aufhellmittel, 
Pigmente, Mattierungsmittel, Inhibitoren, Stabilisatoren und 
dergleichen. 

Die neuen Azoverbindungen nach der Erfindung haben sich, wie 
bereits erwahnt, in besonders vorteilhaf ter Weise zum Anffirben 
von Textilien auf Polyesterbasie als geeignet erwlesen. Ferner 
sind sie auch zum AnfSrbe» anderer hydrophober Textiliea, z.B. 
solcher aus Celluloseacetat- und Polyamidf as«rn, verwendbar. 

Die folgenden Beispiele sollen die Erfindung naher> erlautern. 
Die in den Beispielen verwendeten Kupplerverbindungen der an- 
gegebenen allgemeinen Pormel III sind nach einer der im fol- 
genden mit A bis D bezeichneten Arbeitsweise herstellbar. 

A) Es wurden 96,5 g 1-Athyl-2,2,4-trimethyl-1 , 2,3,4-tetra- 
hydrochinolin langBam bei etwa 5°C zu 500 ml konzentrierter 
Schwefelsaure zugegeben. Das erhaltene Gemisch wurde sodann 
mit einer Losung aus 33 ml konzentrierter SalpetersSure und 
33 ml konzentrierter Schwefelsaure bei 0 bis 5°C tropfenweise 
versetzt. Nach Beendigung der Zugabe wurde das Reaktionsge- 
misch noch weitere 0,5 Stunden lang geruhrt, worauf es in ein 
Gemisch aus Eis und Wasser geschiittet wurde. Das erhaltene Ge- 
misch wurde mit konzentriertem Ammoniumhydroxyd alkalisch ge- 
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macht, worauf das erhaltene Verfahrensprodukt in Hexan und 
Toluol aufg6nommen und anschliessend mit Wasser gewaschen wur- 
de. Aus der erhaltenen LB sung wurde sodann das Losungsmittel 
abgedampft, wobei die gebildete 7-Nitroverbindung in Form ei- 
ner halbfesten Masse zurttckblieb. 

105 g der erhaltenen Nitroverbindung wurden in 1250 ml soge- 
nanntem 2B-Alkohol gelbst, worauf in Gegenwart von Raney- 

Nickel bei einer Temperatur von 75°C und einem Wasserstof fdruck 

p. 

von etwa 105 kg/cm hydriert wurde • Aus dem Hydrierungsgeraisch 
wurde sodann der Katiysator abfiltriert, worauf das erhaltene 
Pi It rat eittgedampft wurde. Es wurde 7 -Amino- 1 -athyl-2 f 2 , 4- 
trimethyl-1 f 2 f 3 f 4-tetrahydrochinolin in Form eines schwarzen 
viskosen Ols erhalten. 

21 , 8 g der erhaltenen 7-Aminoverbindung wurden in 30 ml Essig- 
s&ure gelGst. Die erhaltene LSsung wurde mit 10 ml Essigsaure- 
anhydrid verse tzt, worauf das erhaltene Heaktionsgemisch 
1 Stunde lang s tehengelassen und anschliessend in Wasser ge- 
schlittet wurde* Beim Stehen des erhaltenen Gemisches fiel das 
aus 7-Acetajniao-1*4ithyl-2 t 2 9 3-trimethyl^1 , 2 f 3 9 4-tetrahydro- 
chinolin bestehende Verf ^rensprodiAt iti Form eines Peststoffes 
aus. Der gebildete Pe^tstot^ Wurde abf Iltriert und anschlies- 
send aus sitter Waase^M©tHanoli6siing umkri a tallisiert • Das er- 
haltene Verfahrensprodukt wies einen Schmelzpunkt von 
P « 123 bis 127°C auf • 

Analyse fUr CjgHg^NgO: 

berechnet: C 73.8; H 9,3; N 10,8 96 
gef undent C 73,5; H 9,0; N 10,8 £ 

B) Zur Heretellung von 7-Benzamido-1-athy 1-2,2, 4-trimethyl- 
1 ,2,3 , 4-te trahydroehinolin wurde 7-Amino-l -athyl-2, 2 , 4-tri- 
methyl- 1,2,3, 4-tetrahydrochinolin unter Verwendung von Benzoyl- 
chlorid in Pyridin benzoyliert. Der Schmelzpunkt des erhaltenen 
Verfahrensproduktes bet rug P = 179 bis 182°C. 
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C) Zur Herstellung von 1-Athyl-7-phenylcarbamoylamino-2, 2,4- 
trimethyl-1 ,2,3,4-tetrahydrochinolin wurde 7-Amino-1-athyl- 

2, 2, 4-trimethyl-1 ,2,3,4-tetrahydrochinolin mit Phenyl! socyanat 
in Benzol umgesetzt. Der Schmelzpunkt des erhaltenen Verfah- 
rensproduktes betrug F = 165 bis 175°C. 

Analyse fur C^H^N^O: 

berechnet: C 74,8; H 8,1; N 12,5 # 
gefunden: C 75,2; H 8,1; N 12,6 # 

D) Es wurde ein Gemisch aus 2,7 g 7-Nitro-1 ,2,3,4-tetrahydro- 
chinolin, 2,2 g Benzylchlorid und 25 ml N,N-Dimethylf ormamid 
unter Ruhren 5 Stunden lang auf Temperaturen von 140 bis 145°C 
erhitzt. Das erhaltene Reaktionsprodukt wurde sodann in Wasser 
geschtittet und durch Zugabe von Ammoniumhydroxyd alkalisch ge- 
macht. Das gebildete Verf ahrensprodukt wurde in einem Gemisch 
aus Benzol und Hexan aufgenommen und anschlieesend mit Wasser 
gewaschen. Aus der erhaltenen Lbsung wurde sodann das LBsungs- 
mittel abgedampft, wobei N-Benzyl-7-nitro-1 ,2,3,4-tetrahydro- 
chinolin zuriickblieb. Die erhaltene Ni trove rbindung wurde so- 
dann nach dem unter A) beschriebenen Verfahren in Gegenwart 
von Raney-Nickel als Katalysator zur entsprechenden Aminver- 
bindung hydriert. 

2,9 g des erhaltenen 7-Amino-N-benzyl-1 ,2,3,4-tetrahydrochino- 
lins wurden mit 2 ml Essigsaure* sowie 2 ml Essigsaureanhydrid 
vermischt, v/orauf das erhaltene Gemisch 0,5 Stunden lang auf 
einem Dampfbad erhitzt wurde. Beim Abktihlen des Reaktionsge- 
mischee verfestigte sich das gebildete 7-Acetamido-1-benzyl- 
1 »2,3,4-tetrahydrochinolin. Der gebildete Peststoff v/urde ab- 
filtriert und anschlieesend aus Methanol umkristallisiert . 
Der Schmelzpunkt des erhaltenen Verf ahrensproduktes betrug 
P = 145 bis 147°C. 
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Zur Herstellung weiterer Kupplerverbindungen der angegebenen 
allgemeinen Pormel III wurden statt der zur Durehfuhrung der 
unter A) bis D) beschriebenen Verfahren verwendeten Acylie- . 
rungs- und Alkylierungsmittel solche anderen Type verwehdet. 
Als typische geeignete Acylierungsmittel erwiesen sich z.B. 
Methansulf onylchlorid , p-Toluolsulf onylchlorid, Propionsaure- 
anhydrid, Buttersaureanhydrid , Isobuttersaureanhydrid, 
Chloroacetylchlorid , Methoxyacetylchlorid , Phenoxyacetylchlo- 
rid, Cyclohexancarbonylchlo.rid , Methylthioacetylehlorid , Me- 
thylsulf onylacetylchlorid , p-Methoxybenzoylchlorid , Athyliso- 
cyanat, n-Butylisocyanat, Chloroathylisocyanat , Cyclohexyliso- 
cyanat, Athylchlorof ormiat , Me thylchlorof ormiat , n-Butylchloro 
form! at und Cyclohexylchlorof ormiat . 

Beispiel 1 

2,08 g 2-Cyano-4,6-dinitroanilin wurden bei 15°C in 35 ml 
70#iger Schwef elsaure aufgeschlammt . Das erhaltene Gemischtf 
wurde auf -2°C abgekUhlt , worauf es mit einer Lo sung aus 0,72 
Natriumnitrit in 5 ml konzentrierter. Schwef elsaure unter Ein- 
haltung einer Temperatur von -2 bis 0°C verse tzt wurde. Das 
erhaltene Re akt i onsgemis ch wurde 2 Stunden lang bei 0°C ge- 
ruhrt , worauf es zu einer LSsuhg aus 2,60 g 7-Acetamido-1- 
athyl-2 , 2 , 4-trime thyl-1 ,2,3, 4-te trahydro chinolin in TOO ml kon 
zantrierter Schwef elsaure bei einer Temperatur von unter 10°C 
zugegeben wurde. Die Kupplungsreaktion wurde 1 Stunde lang 
durchgefuhrt, worauf der gebildete Parbstoff ausgefSllt wurde, 
indem das Reakti onsgemis ch in Wasser geschuttet wurde.. Das ge- 
bildete Verfahrensprodukt wurde abfiltriert, worauf es mit Was- 
ser gewaschen und anschliessend an der Luft getrocknet wurde. 

Das •Verfahrensprodukt 6- (2-0yano-4 , 6-dinitrophehylazo )-7-acet- 
amido-1-athyl-2, 2 , 4-trimethyl-1 , 2 ,3 ,4-tetrahydrochinolin farb- 
te Polyesterfasern in einem glanzenden grUnli ch-blauen Parb- 
ton an und zeichnete sich durch eine ausge zeichnete Lichtecht- 
heit sowie Widerstandsfahigkeit gegentiber Sublimation. aus. 
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Beispiel 2 

Deb in Beispiel 1 beschriebene Verfahren wurde wiederholt, mit 
der Ausnahme, dass anstelle des in Beispiel 1 beschriebenen 
Kupplers 3 , 22 g 7-Benzamido-1 -athyl-2 , 2 , 4-trimethyl-1 ,2,3,4- 
tetrahydrochinolin verwendet wurden. Das erhaltene Verfahrens- 
produkt 6-(2-Cyano-4,6-dinitrophenylazo)-7-benzamido-1-athyl- 
2,2,4-trimethyl-1 ,2,3»4-tetrahydrochinolin farbte Polyester- 
fas em in einem glanzenden blauen Farbton an. 

Beispiel 3 

Nach dem in Beispiel 1 beschriebenen Verfahren wurden 2,08 g 
2-Cyano-4,6-dinitroanilin diazotiert und die erhaltene Diazo- 
niumverbindung mit 2,80 g 7-Acetamido-1-benzyl-2-methyl-1 ,2,3*, 
tetrahydrochinolin gekuppelt. Das erhaltene Verf ahrensprodukt 
6-( 2-0yano-4 , 6-dinitrophenylazo )-7-acetamido-1 -benzyl-2-methyl 
1 .2,3,4-tetrahydrochinolin farbte Polyesterf asern in glanzen- 
den blauen ParbtSnen an. 

Beispiel 4 

Nach dem in Beispiel 1 beschriebenen Verfahren wurden 2,08 g 
2-Cyano-4 , 6-dinitroanilin diazotiert und die erhaltene Diazo- 
niumverbindung mit 3,57 g 7-Acetamido-1-(2-succiniraidoathyl)- 
2, 2, 4-trimethy 1-1 , 2,3,4-tetrahydrochinolin gekuppelt. Das er- 
haltene Verf ahrensprodukt 6-(2-Cyano-4, 6-dinitrophenylazo )-7- 
acetamido-1 - ( 2-succinimidoathyl )-2 , 2 , 4-trimethyl-1 ,2,3,4- 
tetrahydrochinolin farbte Polyesterf asern in einem glanzenden 
blauen Parbton an und zeichnete sich durch aussergewohnlich 
hohe Sublimationsechtheit aus. 

Beispiel 5 

Es wurden 5 ml konzentrierte Schwef elsfiure portionsweise mit 
0,72 g trockenem Natriumnitrit versetzt. Die erhaltene LcJsung 
wurde abgekiihlt und anschliessend mit 10 ml eines aus 1 Teil 
Propionsaure und 5 Teilen Essigsaure bestehenden Sauregemische 
bei einer Temperatur von unter 15°0 versetzt. Das erhaltene 
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Gemisch wurde erneut gektfhlt, worauf es mit 2,62 g 2-Bromo- 
4 t 6-dinitroanilin und ans chli e ss end erneut mit 10 11 des ange- 
gebenen 1 : 5-Sfiuregemisches bei Temperaturen yon 0 bis 5°C ver- 
setzt wurde. Das erhaltene Gemisch wurde 1 Stunde lang bei 
Temperaturen von 0 bis 5°0 geriihrt, worauf die erhaltene Diazo- 
niumlBsung bei Temperaturen von unter 10°C zu einer Lb sung aus 
2*60 g 7-Ace tamido-1 -&thyl-2 f 2 , 4-trime thyl-1 f 2 f 3 T 4-te trahydro- 
chinolin in 100 ml konzentri erter Schwef elsaure zugegeben wur- 
de. Das erhaltene Kupplungsgemisch wurde 1 Stunde lang bei 
Temperaturen von unter 10°C stehengelassen, worauf es in Wasser 
gesctittttet wurde. Es bildete sich ein blaues Verf ahrensprodukt , 
das abfiltriert, anschliessend mit Wasser gewaschen und 
sohliesslich an. der luft getrocknet wurde. Das erhaltene Ver- 
f ahrensprodukt 4- ( 2-Bromo-4 , 6-dini trophenylazo )-7~acetamido- 

1 - athyl-2 r 2 9 4-trime thy 1-1 ,2,3, 4-te trahydro chinolin farbte Poly- 
esterf asern in glSnzenden blauen Parbtonen an. 

In einem weiteren Versuch wurde nach dem angegebenen Verfahren 
unter Verwendung von 2-Chloro-4,6->dinitroanilin die entsprechen 
de, 2-Chloro-Verbindung hergestellt, die Polyest erf asern eben- 
falls in licht- und sublimations echt en blauen Farbtonen an<- 
ffirbte. 

Beispiel 6 

Nach dem in Beispiel 5 beschriebenen Verfahren wurden 2 ,17 g 

2- Chloro-4, 6-dinitroanilin diazotiert und die erhaltene Diazo- 
niumverbindung mit 3,22 g 7-Benzamido-1-athyl-2 f 2, 4-'triraethyl- 

1 f 2, 3,4-tetrahydrochinolin gekuppelt. Das erhaltene Verf ahrens- 
produkt 6-( 2-Chloro-4 f 6-dinitrophenylazo K7-benzamido-1 -athyl- 
2t 2 f 4-trime thyl-1 f 2 9 3 , 4-tetrahydrochinolin farbte Polyester- 
f asern in blauen FarbtSnen, die sich durch ausgezeichnete 
Licht- und Sublimationsechtheit auszeichneten, an. 
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Beispiel 7 

Es wurden 0,72 g Natriumnitrit portionsweise zu 5 ml konzen- 
trierter Schwef elsaure zugegeben. Die erhaltene Liisung wurde 
abgektthlt und anschliessend bei Temperaturen von unter 15°0 ' 
mit 10 ml des in Beispiel 5 beschriebenen 1 t 5-Sauregemisches 
versetzt. Das erhaltene Gemisch wurde weiter gektthlt und bei 
einer Temperatur von unter 5°C mit 2,5 g 2,4-Bis(methylsulfo- 
nyl)anilin sowie anschliessend mit 10 ml des angegebenen 
1 :5-Sauregemisches versetzt. Die erhaltene DiazoniumlSsung 
wurde 2 Stunden lang bei Temperaturen von 0 bis 5°C gertlhrt, 
worauf sie bei Temperaturen von unter 5°C zu einer auf eine 
Temperatur von unter 5°C gektihlten Losung aus 3,26 g 
1-(2-Acetoxyathyl)-2-methyl-7-methylsulfonamido-1 , 2, 3,4-tetra- 
hydrochinolin in 100 ml 155&Lger Schwef elsaure zugesetzt wurde. 
Das erhaltene Kupplungsgemisch wurde unter Ktihlung mit soviel 
Ammoniumacetat versetzt, bis es gegen Kongorotpapier neutral 
reagierte. Die Kupplungsreaktion wurde 1 Stunde lang bei etwa 
5 C durch reftihrt, worauf das erhaltene Reaktionegemisch in 
Wasser geschuttet wurde. Das ausgefallene Verfahrensprodukt 
wurde abfiltriert, danach mit Wasser gewaschen und anschliessend 
an der Luft getrocknet. Das erhaltene Verfahrensprodukt 

6- £2 , 4-3is (me thylsulf onyl ) phenylaz S 7-1 - ( ace toxyathyl )-2-me thyl- 

7- methylsulfonamido-1,2,3,4-tetrahydrochinolin farbe Poly- 
esterfasern in rcten, licht- und sublimationsechten Farbtbnen* 
an. 

Beispiele 8 bis 1QQ 

Die Herstellung der in diesen 3eiepielen beschriebenen Azover- 
bindungen erfolgte nach den in den Beispielen 1 bis 7 beschrie- 
benen Verfahren. Die der angegebenen allgemeinen Pormel I ent- 
sprechenden Azoverbindungen eind unter Bezugnahme auf die in 
Pormel I verwendeten Symbcle in der fclgenden Tabelle aufge- 
fuhrt. In Spalte (6) dieser Tnbelle 1st der Farbton angegeben, 
der bei der Anfiirbung von Folyeeterf asern mit Hilfe der jeweili- 
gen Azcverbindung erhalten ?;ird. 
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Beisnlel 191 

Dieses Bei spiel zeigt die Verwendung einer Azoverbindung nach 
der Brfindung zum Anfarben von Polyestertextilien nach einem 
sogenannten Tragermittel-Farbeverfahren. 

Es wurden 0,1 g der nach dem in Beispi-el 1 beschriebenen Ver- 
fahren hergestellten Azoverbindung in 10 ml 2-Methoxyathanol ge- 
lbst. Die erhaltene LBsung wurde mit 3 bis 5 ml einer waBrigen 
3#igen Natriumligninsulfonatltisung unter Ruhren versetzt, worauf 
das Volumen des erhaltenen Gemisches durch Zugabe von Wasser auf 
300 ml gebracht wurde. Das erhaltene Farbebad wurde mit 3 ml 
eines unter der Bezeichnung "Tanavol" bekannten anionischen L8- 
sungstragermittels versetzt, worauf in das erhaltene Farbebad 
10 g eines aus Polyathylenterephthalatf asern hergestellten 
Textilerzeugnisses eingebracht und 10 Minuten lang ohne Anwen- 
dung von Warme* behandelt wurde. Danach wurde das Textilerzeug- 
nis 1 Stunde lang bei der Siedetemperatur des Bades eingefarbt. 
Das gefarbte Textilerzeugnis wurde dem Farbebad entnommen und 
anBchliessend 20 Minuten lang bei 80°0 in einer LBsimg, die pro 
Liter 1 g neutrale Seife sowie 1 g Natriumcarbonat enthielt, 
abgebeizt. Das erhaltene Textilerzeugnis wurde sodann gespUlt, 
anschliessend in einem Of en bei 121°C getrocknet und schliess- 
lich zur Entfernung des restlichen Tragermittels 5 Minuten lang 
bei 350°C in der Hitze zugerichtet. 

Beiepiel 192 

i 

Dieses Beiepiel zeigt die Verwendung einer Azoverbindung nach 
der Brfindung zum Anfarben von Polyestertextilien nach dem 
Hitzefixierverfahren. 

Es wurde ein Gemisch aus 500 mg einer nach dem in Beispiel 3 
beschriebenen Verfahren hergestellten Azoverbindung, 150 mg 
eines unter der Bezeichnung "Marasperse N" bekannten Natrium- 
lignosulfonat-Dispergiermittels, 150 mg eines unter der Be- • 
zeichnung "Marasperse CB n bekannten partiell desulf onierten 
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iTatrlumlignosulf onats , 0,5 ml Glycerin sowie 1 ,0 ml Wasser 
etwa 3,5 Stunden lang in einem Mikrobehalter , bei dem es sich 
um .eln Zubehorteil zu einem sbgenannteri 11 1 -Quart-Szegvari- 
Attritor" handelte, vermahlen. Zur Erzielung eines maximalen 
Vermahlungsgrades wurde die erf orderliche Anzahl von 3 ,18. inm- 
Kugeln aus rostfreiem Stahl zugegeben. Nach Beendigung des 
Vermahlens wurde der GefSssinhalt in einen Becher geschiittet, 
wprauf die in dem Mikrobehalter noch verbliebene Parbepaste mit 
Hilfe von 100 ml Wasser her ausgewas chen und in den Becber ge- 
spult wurde. Die erhaltene Parbepaste wurde sodann unter dauern 
dem. RUhren langsam auf 65°C erhitzt. 

Zur Herstellung eines Eindick- rand Dixr chdringungsgemi sobe s mix- 
den 1 ml eines unter der Bezeichnung "Compound 8-S" bejcannten, . 
aus komplexem Diarylsulf onat bestehenden oberf lachenaktiven Mit 
tels, 3 ml einer 3?6igen LBsung eines unter der Bezeichnung 
"Igepon T-S1" bekannten NatriTm-N^methyl-lT-oleoyltaurats, fer- 
ner 8 ml einer 25$igen Losung eines unter der Bezeichnung 
"Superclear 8011" bekannten Naturgummis sowie die zur Erzielung 
eines Volumens von 100 ml erf orderliche Menge. Wasser mitein- 
ander vermis cht. Das erhaltene Eindick- und Durchdringungsge- 
misch wurde zu der angegebenen Parbepaste hinzugegeben, worauf 
das Volumen des erhaltenen Gemisches auf 200 ml gebracht und 
die erhaltene Mischung 15 Minuten lang geriihrt wurde* Das erhal- 
tene Parbegemisch wurde sodann sur Entf ernung der Stahlkugeln 
durch gefaltete Kasef iltertlicher filtriert, worauf m&r in den 
Vorratebehalter eines sogenannten Butterworth-Klotzers 
(Butterworth padder) eingebracht und in dies em auf Temperaturen 
von etwa 45 bis 60° erhitzt wurde. 

Es wurden sodann 10 g eines aus Polyathylenterephthalatf asern • 
bestehenden Textilerzeugnisses sowie 10 g eines aus 65 Teilen 
versponnenem Polyathylenterephthalat und 35 Teilen Baumwollfa- 
sern bestehenden Textilerzeugnisses an den End en zusammenge- 
heftet, worauf der erhaltene TextilpruAkg 5 Minuten lang in 
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kontinuierlichen Zyklen durch das Ffirbegemisch und zwischen 
drei GuTmnidruckwalzen dee Klotzers hindurohgezogen wurde. Eb 
wurden etwa 60 # des vorhandenen FarbegemiBches , ■ bezogen auf 
das (Jewicht des Prttf lings, von den Text! lmateri alien aufge- 
nommen • 

Die geklotzten Textilien wurden sodann bei 93°C getrooknet 
und anschliessend 2 Minuten lang in einem Druckluf tof en bei 
213°C hitzefixiert. Die getrockneten Textilien wurden 20 Mi- 
nuten lang bei 65 bis 70°C in einer Losung gebeizt, die 0,2 # 
NatriumhydroBulfit , 0,2 ?6 Natriumcarbonat sowie 1,7 # einer 
3#igen LSsung von Natrium-N-methyl-N-oleoyltaurat enthielt, 
worauf sie getrooknet wurden. 

Die eingefarbten Textilien zeichneten sich durch ausgezeichne- 
ten Parbglanz aus und besassen eine ausgezeichnete Licht- und 
Sublimationsechtheit , v/ie sich aus Tests ergab, die nach den 
in "Technical Manual of the American Association of Textile 
Chemists and ColoriBts", Auflage 1966, beschriebenen Verfahren 
durchgefiihrt wurden. 
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P a t e n t an s ...p r it eh e 

snss&sssssBssssssssSsssss^t:' 



1 . Waaaerunloelidhe Azoverbindungen der allgeraeihen Formel X: 




In der bed cut en: 

D einen Phenylrest der Formeln 



NO- 



* 




Y 

i 



- Oder R € !5.6.^^?--'^.-.; 



i 



worin darstellent 

V ein Kalogenatom, einen Cyano-y kurzkettigen Alka^ibyl^j 
Benzoyl-, kurzkettigen Alkylbenzoyl*, kurzkettigen 
Alkoxybenzoyl-, Halogenbenzoyl- , kurzkettigen - 
Alkylsuifonyl- oder IPrif luormethylreBt^ 
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X einen Nitro— Oder Cyanorest, 

Y und Y 1 , die die gleiche Oder eine voneinander ver- 
schiedene Bedeutung haben kbnnen, Waseerstoff- oder 
Halogenatome oder CyanoreB-t^ 

Z ein WasBerstoff- oder Halogenatom oder einen Cyano- 
oder kurzkettigen Alkylsulf onylrest, sowie 

R 6 einen kurzkettigen Alkylreet, 

A einen Formyl-, kurzkettigen Alkanoyl- oder kurzkettigen, 
durch mindestens einen Halogen-, Aryl-, Oyano-, kurzketti- 
gen Alkoxy-, kurzkettigen Alkylthio-, kurzkettigen Alkyl- 
sulf onyl- oder Benzyloxyrest , subetituierten Alkanoylreet , 
ferner einen Aroyl-, Cyclohexylcarbonyl-, kurzkettigen 
Alkoxy carbonyl- oder kurzkettigen, durch mindestens einen 
Cyano- oder Hydroxyrest oder ein Halogenatom substituier- 
ten Alkoxycarbonylrest, ferner einen Aryloxy carbonyl-, 
Cyclohexoxycarbonyl-, kurzkettigen Alkylsulf onyl- oder 
kurzkettigen, durch mindestens einen Oyano- oder Hydroxy- 
rest oder ein^ Halogenatom subetituierten Alkylsulf onyl- 
rest, scwie ferner einen Cyclohexylsulf onyl-, Arylsulf onyl-, 
Carbamoyl-, kurzkettigen Alkylcarb amoyl-, Arylcarbamoyl-, 
Sulfamoyl-, kurzkettigen Alkylsulf amoyl- oder Arylsulf- 
amoylrest, wobei es sich bei -den Arylresten um Phenyl- oder 
durch mindestens einen kurzkettigen Alkyl- oder kurzketti- 
gen Alkoxyrest oder ein Halopenatom substituinrte Phenyl- 
reste handelt, 

1 * 

R, R und R y , die die gleiche oder eine voneinander ver- 
schiedene Bedeutung haben kbnnen, Wasserstof fatome 
oder kurzketti^e Alkylreste, 
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R ein Wasaers toff atom oder einen kurzkettigen Alkoxy- 
oder kurzkettigen Alkanoyloxyrest , 

R ein Wassers toff atom oder einen kurzkettigen Alkyl~ 
oder kurzkettigen Alkoxyrest , sowie 

5 

R . einen von Hydroxy- und Vinyl sulf ony Igruppen freien 
Alkylrest mit 1 bis 10 Kohlenstof fat omen * einen 
Cyolohexyl-, kurzkettigen Alkylcyclohexyl- oder 
Gyciopentylrest. ' 

AzoverMndungen nach Anspruch 1 der angegebenen allgemeinen 
Forme 1 I, in der bedeuten: 

R einen Me thy Ire st oder r falls R 1 und R^ Was s erst off at ome 
. sind , einen kurzkettigen Alkylrest, 

1 3 

R .und R V/asserstof fatome oder Methylreste sowie 

2 1 % 

R ein Wasserstof f atom oder, falls R, R und r Wasser- 

stof fatome sind, einen kurzkettigen Alkoxy- oder 
kurzkettigen Alkanoy loxyre s t • 

Azoverbindungen nach Anspruch. 1 der allgemeinen Formel II: 



Y 1 R 




II 
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in der bedeuten: 

Y und Y' Wasserstof f-, Chlor- Oder Bromatome oder Cyano- 
reste, 

A einen kurzkettigen Alkanoyl-, Benzoyl-, kurz- 

kettigen Alkoxycarbonyl-, kurzkettigen Alkyl- 
sulfonyl- oder kurzkettigen Alkylcarbamoylrest , 

R einen Methylrest oder, falls R 1 und R^ Wasserstoff- 

atome sind, einen kurzkettigen Alkylrest, 

1 3 

R und R Wasserstof f atome oder Methylreste sowie 
5 

R einen kurzkettigen Alkyl-, Benzyl-, 2-Phenylathyl-^ 

oder Cyclohexylrest oder einen Rest der Formel 
8 9 8 
-R -R , in der R einen jithylen- oder Propylen- 

rest und R 9 einen kurzkettigen Alkanoyloxy-, kurzkettigen 

Alkoxy-, kurzkettigen Alkanoylamino-, Cyano-, Carbamoyl-, 

kurzkettigen Alkylsulf onyl-, kurzkettigen Alkoxycarbonyl- 

oxy-, Succinimido-, Glutarimido- oder Phthalimidorest 

darstellen. 

Azoverbindungen nach Anspruch 1 der allgemeinen Pormel III: 




III 
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in der bedeuten: 

Z v ein Wasfiferatbf f Chlor- oder Bromatom oder einen 
kurzkettigen Aikyleuif onylre&t , 

einen kurzkettigen Alkylxe at , 

A einen kurzkettigen Alkanoyl-, Benzoyl-^ kurzkettigen 
^^oxycarWriylr> kurzkettigen Alkyleulf onyl- oder 
kurzkettigen Alkylcarbamoylres t f 

R e inen Me thy Ire at pd er, falle R 1 xmd R 5 Wasserstoff- 
atome Bind, einen Imrzrkettigen Alkylrest, 

R Mind R v Waaeere toff atome Oder Me thy Ire ate sowie 

R einen kurzkettigen Alkyl-, Benzyl-, 2-Phenylathyl- 
oder Cyclohexylr e at oder einen Rest der Formal 
i-R -R - t in der R einen Athylen- oder propyl enrest 
Urid R^ einen kurzkettigen Alkanoyloxy-, kurzkettigen Alkoxy-, 
kurzkettigen Alkanoylamino-, Cyano-, Carbamoyl-, kurzkettigen 
Alky 1 8 ul f ony 1- f kurzkettigen Alkoxycarbqnyloxy- , Succinimido^ 
Glutarimido- oder Phthaiimidorest darstellen. 



5* Azoverbindungen nach Anspruch 1 der allgemeinen 
PormellV: 
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l-NH . T c » 



IV 



X 

A- 



R 



in der bedeutenr 

V ein Chlor- Oder Bromatom oder einen Cyano- oder 
Benzoylrest, 

X eine Nxtrogruppe oder einen Cyanorest, 

A einen kurzkettigen Alkanoyl-, Benzoyl-, kurzkettigen 
Alkoxycarbonyl-, kurzkettigen Alkylsulfonyl- oder 
kurzkettigen Alkylcarbamoylrest , 

R einen Methylreet oder, falls R 1 und R 3 Waeeeratof f atome 
sind, einen kurzkettigen Alkylrest, 

R und R V/aesers toff atome oder Llethylreste sowie 

R einen kurzkettigen Alkyl-, Benzyl-, 2-: henylathyl- oder 
Cyclohexylrect oder einen Rest der all, : emeinen Pormel 
-R -R , in der R einen Athylen- oder Prcpylenreot und 
R einen kurzkettigen Alkanoyloxy-, kurzkettigen Alkoxy-, 
kurzkettigen Alkanoylamino-, Cyano-, Carbamoyl-, kurzkettigen 
Alkylsulfonyl-, kurzkettigen Alixycarbonyloxy-, fjuccinimido-, 
Glutarimido- oder Phthalimidoreet darrtellen. 

6. Azoverbindunren nach Ansprueh 5 der angegebenen allgemeinen 
Pormel IV, in der bed<uten: 

V ein Chlcr- oder Bromatom cder oir.er. Cyanorf-st, 
X eine lfitrcrruppe scv.ie 
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R einen kurzkettigen Alkyl- oder Benzyirest oder 
einen Rest der allgemeinen Formel-R -R , in der 
R 8 einen Athylen- oder Propylenrest und R 9 einen kurzketti- 
gen Alkoxy-, kurzkettigen Alkanoyloxy- , Cyano-, Carbamoyl-., 
kurzkettigen Alkanoylamino- oder kurzkettigen Alkylsulfonyl- 
rest darstellen. / 

AsororbinAung: ;--haob Ansprueh 1 der Formal: 




Azoverbindung nacJi Ansprueh 1 der Formal; 
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9. Azoverbindung nach Anepruch 1 der Formel: 




► 




it 

0 
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■ * • * ■ . 



12, Verfahren zur Herstellung von wasserunlbslichen Azovef bin 
dungeSi nach Anaprtlehen 1 bis 11 der allgemeinen Fortnel : 




in der bedeiiten: 

. H einen Phenyl rest der Formeln : 
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worin darstellen: 

V ein Halogenatom, einen Oyano-, kurzkettigen Alkanoyl-, 
Benzoyl-, kurzkettigen Alkylbenzoyl-, kurzkettigen 
Alkoxybenzoyl- , Halogenbenzoyl- , kurzkettigen 
Alkylsulfonyl- oder Trif luormethylrest , 

X einen Nitro- oder Cyanorest, 

Y und Y' , die die gleiche oder eine voneinrnder ver- 
schiedene Bedeutung haben k6nnen, Wasserstoff- oder 
Halogenatome oder Cyanoreste, 

Z ein Wasserstoff- oder Halogenatom od<;r einen Cyano- 
oder kurzkettigen Alkylsulfonylrest, sowie 

R 6 einen kurzkettigen Alkylrest, 

A einen Pcrmyl-, kurzkettigen Alkanoyl- oder kurzkettigen, 
durch mindeotens einen Halogen-, Aryl-, Cyano-, kurzketti- 
gen Alkoxy-, kurzkettigen Alkylthio-, kurzkettigen Alkyl- 
sulfonyl- oder Benzyloxyrest, substituierten Alkanoylrest , 
ferner einen Aroyl-, Cyclohexylcarbonyl-, kurzkettigen 
Alkoxycarbonyl- oder kurzkettigen, durch mindestene einen 
Cyano- oder Hydroxyrest oder ein Hr:logenatom substituier- 
ten Alkoxycarbcnylrest, ferner einen Aryloxycarbcnyl-, 
Cyclohexoxycarbonyl-, kurzkettigen Alkylsulfonyl- oder 
kurzkettigen, (lurch mindestens einen Cyano- oder Hydroxy- 
rest oder ein^ Halogenatom substituierten Alkylsulf onyl- 
rest, sowie ferner einen Cyclohexyisulfonyl-, Arylsulf onyl-, 
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Carbamoyl- , kurzkettigen Alkylcarbamoyl-., Aryloarbamcryl-, 
sulf amoyl- , kurzkettigen Alkylsulfamoyl- oder Arylsulf- 
amoylrest, .wo bed es sich bed. den Arylresten urn Phenyl- oder 
durch mindestens einen kurzkettigen Alkyl- oder kurzketti- 
gen Alkoxyrest oder ein Halogenatom substituierte Phenyl- 
reste hand el t , • 

R, R 1 und R^, die die gleiche oder eine voneinander ver- 
schiedene Bedeutung haben. kdnnen , Was sers toff atome 
oder kurzkettige Alkylreste, 

R 2 ein Wasserstof f atom oder einen kurzkettigen Alkoxy- 
oder kurzkettigen Alkenoylrest, 

R 4 " ein Wasserstof f atom oder einen kurzkettigen ALkyl- 
oder kurzkettigen Alkoxyrest, sowie 

R 5 einen von Hydroxy- und Vinyl sulf onylgruppfn freien 
Alkylrest mit 1 bis 10 Kohlenstof fatomen, einen 
Gyclohexyl-, kurzkettigen Alkylcyclohexyl- oder 
Cyciopentylrest , - 

dadurch gekennzeiehnet , dass man ein Amin der allgemeinen 
Formel : 

. D-NH 2 

in der D die angegebene Bedeutung hat, diazotiert und das erhal- 
tene diazotierte Amin mit einer Verbindung der allgemeinen 
Formel : 
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in der R, R , R% R , R , R und A die angegebene Bedeu- 
tung haben, kuppelt. 

Verwendung der waeserunlbslichen Azoverbindungen nach 
Ansprtichen 1 bis 11 zum Farben von Textilien aus linearen 
Polyesterfaeem. 
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